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PROCEDE DE RECYCLAGE DES EAUX DE LAVAGE ISSUES DU 

TRAITEMENT D'UN FILM 
La pr6sente invention concerne le traitement de films comprenant une couche 
dorsale a base de particules de carbone, et en particulier le recyclage des eaux de 
5 lavage issues d'un passage d'un tel film dans une cuve de lavage pour eliminer ladite 
couche dorsale. 

Certains films, et en particulier les films cine, component une protection anti- 
halo sous la forme d'une couche dorsale eliminable, constitute d'une premiere couche 
contenant des particules de carbone et d'une seconde couche de cire. Ladite premiere 

10 couche est obtenue par couchage d'une dispersion, en milieu solvant, de particules de 
carbone dans un liant soluble en milieu alcalin, Tacetophtalate de cellulose. Apr£s 
avoir jou6 son role de protection anti-halo, la couche dorsale est 61imin6e, apres un 
passage dans un prebain dans lequel elle se ramollit suffisamment, par ringage dans 
une cuve de premier lavage, avant le developpement du film. Le dispositif de rin?age 

15 utilise d'une mani&re gtntrale des jets d'eau dont Taction peut etre combin6e & 

Taction de rouleaux a brosses. Le debit de ces jets d'eau est important (100 1/h a 150 
1/h), ce qui entraine une grande consommation d'eau dans cette etape de traitement. 
De plus, les eaux de lavage entrainent les particules dont elles se chargent, 
notamment les particules de carbone, de Tacetophtalate de cellulose ou des particules 

20 de cire. Ces eaux chargees pr6sentent une turbidite 61evee, un pH suptrieur a 8 et une 
coloration rose k marron en fonction du saisonnement. Jusqu'si present, ces eaux de 
lavage ne sont pas traitees en general, et sont rejetees telles quelles. Or, de nouvelles 
normes obligent notamment a diminuer la consommation d'eau pour les traitements 
photographiques et interdisent de rejeter les eaux usees directement dans les egouts 

25 sans traitement pr6alable, tel qu'ajustement de pH et filtration. Par ailleurs, une 

majeure partie des particules de carbone doit avoir 6t6 61imin6e pour pouvoir r6utiliser 
les eaux de lavage sans aucun impact sur les caract6ristiques sensitom&riques du film. 
Cette elimination des particules de carbone doit se faire avec un rendement elev6 et 
sans etre au detriment du materiel de filtration utilise. 

30 Un objet de la presente invention est de disposer d'un procede de traitement 

repondant aux problemes evoques ci-dessus et permettant de recycler les eaux de lavage 
chargees notamment en particules de carbone avec un rendement eleve. 

Un autre objet est de fournir un procede de traitement permettant de diminuer 
fortement la consommation d'eau. 
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Un autre objet est d'obtenir de l'eau recyclee incolore depourvue de particules de 
carbone, de colorants et de matiere polymerique, pouvant etre reutilisee dans le procede 
de traitement sans nuire aux qualites des films traites. 

Ces objets et d'autres sont atteints par la presente invention qui concerne un 
5 procede de recyclage des eaux de lavage issues du traitement d'un film comprenant 
notamment le traitement dans un prebain suivi d'un lavage pour eliminer la couche 
dorsale a base de particules de carbone, dans lequel on filtre lesdites eaux de lavage 
pour eliminer au moins lesdites particules de carbone par ultrafiltration en utilisant 
une membrane d' ultrafiltration hydrophile dont la surface est chargee 61ectriquement. 
10 Les membranes d'ultrafilt ration hydrophiles chargees electriquement utilisees 

dans le procede de l'invention sont des membranes qui presentent un angle de mouillage 
inferieur a 70° et de preference compris entre 10 et 60°. 

Dans un mode de realisation prefere, on utilise une membrane d'ultrafiltration 
hydrophile presentant une surface membranaire chargee positivement pour eliminer les 
15 colorants en plus des particules de carbone. 

Le proc6de selon T invention permet d ! eliminer des eaux de lavage notamment 
les particules de carbone, les eaux pouvant alors etre recyclees avec un rendement 
61ev6. 

D'autres caracteristiques apparaitront a la lecture de la description ci-apres, en 
20 reference au dessin dans lequel: 

- la Figure 1 represente un mode de mise en oeuvre particulier du proc&Ie de 
la presente invention. 

Le procede selon l'invention peut etre particulierement mis en oeuvre au cours du 
traitement des films Eastman Color Negative® et Eastman Color Positive® 
25 commercialises par Eastman Kodak. Ces films, destines au cinema, presentent en efFet 
une couche dorsale, contenant des particules de carbone, cette couche etant eliminable 
par passage dans un prebain puis lavage mis en oeuvre au debut du processus de 
developpement. 

Dans le cadre de la presente invention, on realise de preference Tultrafiltration au 
30 moyen d'un module d'ultrafiltration tangentielle, dans lequel la solution est pompee a 
grande vitesse le long de la membrane d'ultrafiltration. II est toutefois possible d'utiliser 
un module d'ultrafiltration frontale, dans lequel la solution est pompee, sous une pression 
plus forte, perpendiculairement a la membrane. La pression de filtration est ajustee pour 
obtenir le meilleur compromis en terme de flux du filtrat. 
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Les membranes hydrophiles utilisees dans Ie procede de l'invention sont a base 
d'un polymere hydrophile, tel que les polymeres et copolymeres a base d'acrylonitrile, 
d'acide acrylique, et l'acetate de cellulose. Selon invention, elles doivent egalement 
presenter des charges de surface dues a la presence, en surface de la membrane, de 

5 groupes fonctionnels charges electriquement deja presents ou introduits par 
copolymerisation de monomere fonctionnalise ou par greffage en surface. Les 
membranes d'ultrafiltration hydrophiles presentant une surface membranaire chargee 
negativement component des chaTnes hydrophiles presentant un groupement charge 
negativement, tel que sulfonate, carboxylate, phosphate. Les membranes d'ultrafiltration 

10 hydrophiles presentant une surface membranaire chargee positivement component des 
chaTnes hydrophiles presentant un groupement charge positivement, tel que ammonium 
ou amine substitute. 

Une analyse des eaux de lavage montre que les particules contenues dans ces 
eaux de lavage, relativement au traitement des produits Eastman Color Negative®, 

15 prdsentent une taille comprise entre 0,2 fxm et 20 ^m, la taille moyenne des particules 
6tant de 0,41 ptm. 

On utilise avantageusement dans le procede de l'invention des membranes 
d'ultrafiltration hydrophiles chargees electriquement presentant un seuil de coupure 
compris entre 40 et 50kD. 
20 Ces membranes d'ultrafiltration permettent un flux du permeat elev6 pour un 

seuil de coupure relativement bas. Ainsi, on elimine Egalement des eaux de lavage les 
matures polym£riques, tel les que les particules de cire ou l'ac£tophtalate de cellulose, 
pr6sentes dans la couche dorsale. 

Pour 61iminer les particules de carbone selon T invention, la membrane 
25 d'ultrafiltration hydrophile peut presenter une surface membranaire chargee 
positivement ou negativement comme on l'a vu ci-dessus. 

D'une manifere particuliferement avantageuse, on utilise une membrane 
hydrophile presentant une surface membranaire chargee positivement, pour laquelle 
les particules de carbone presentent une faible adhesion. Ce mode de realisation du 
30 procede de T invention permet de retenir et d'£liminer toutes les particules de carbone 
tout en garantissant une faible tendance au colmatage de la membrane d'ultrafiltration 
et une meilleure dur£e de vie pour l'equipement. 

De plus, la membrane d'ultrafiltration hydrophile presentant une surface 
membranaire chargee positivement adsorbe a sa surface les colorants presents dans les 
35 eaux de lavage. Ce mode de realisation du procede de Tinvention permet de decolorer 



1er depot 



4 

entierement les eaux de lavage. Ainsi, les eventuels problemes de teinte residuelle sont 
supprimes. La membrane d'ultrafiltration, apres la mise en oeuvre du procede de 
l'invention, est alors coloree. L'etat initial de la membrane peut etre retrouve en eliminant 
les colorants adsorbes grace a un simple rin9age a Taide d'une solution d'acide 
5 chlorhydrique IN, sans aucun impact sur les performance de la membrane 
d'ultrafiltration. 

Selon un mode de realisation du procede de l'invention, on peut effectuer une 
prefiltration, par exemple par filtration sur un filtre a base de polypropylene, avant le 
traitement par ultrafiltration pour eliminer les particules de dimensions importantes. 

10 Un exemple de mise en oeuvre du proc6de selon l'invention est illustr6 a la 

figure 1, montrant le fonctionnement en circuit ferme de l'unite d'ultrafiltration. Le 
film a traiter (non repr6sente) est introduit dans Installation de traitement qui 
comprend, avant l'6tape de d6veloppement, un prebain (non reprdsent6) dans lequel 
circule le film pour ramollir la couche dorsale, et une cuve de premier lavage 10 dans 

15 laquelle la couche dorsale est elimin6e par linkage au moyen de jets d f eau cr66s par 
des buses 1 1. Le trop-plein de la cuve de premier lavage 10 est envoy6 au moyen 
d'une pompe de transfert 13 dans une cuve intermediate 14 €quip6e d'une purge 15. 
Les eaux de lavage 16 contenues dans la cuve intermediate 14 sont envoy£es au 
moyen d'une pompe 17 basse pression (1 a 10 bars), control£e par un sysfeme 

20 d'asservissement 18, dans le module d'ultrafiltration 20 equipe d'une membrane 
hydrophile pr6sentant des charges de surface. Apres passage & travers le module 20, 
on r6cupere en sortie un retentat R renvoye dans la cuve intermediate 14 et un 
perm£at P qui correspond aux eaux de lavage recyclees servant a. realimenter en eau 
la cuve de premier lavage 10. L'installation prevoit un melangeur 21 permettant de 

25 raj outer aux eaux de lavage recyclees provenant du module d'ultrafiltration 20 de 
Teau fralche par ouverture d'une vanne 12. Toutefois, le procede selon l'invention 
permet de reutiliser a 100% les eaux de lavage recyclees sans addition supplemental 
d'eau fraiche. 

Grace au procede de l'invention, les eaux de lavage une fois traitees sont 
30 incolores, entierement depourvues de particules de carbone et de matures 

polymeriques pr^sentes dans la couche dorsale, telles que la cire et l'acetophtalate de 
cellulose. Les eaux de lavage sont ensuite recyclees, avec un rendement elev6, dans la 
cuve de premier lavage pour a nouveau eliminer la couche dorsale du film, sans qu'il 
soit necessaire d'ajouter de l'eau fraiche. Le procede selon l'invention permet done de 
35 reduire la consommation d'eau d'une manikre significative. Le recyclage ne nuit pas 
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aux proprietes du film obtenu, puisque Ton n'observe aucune modification des 
proprietes sensitometriques ni aucun defaut physique sur le film. 

L'invention est illustree en details dans les exemples suivants. 

EXEMPLE 1 (comparatif) 

On preleve un echantillon des eaux de lavage issues du traitement pour eliminer 
la couche dorsale d'un film Eastman Color Negative® commercialise par Eastman 
Kodak. On realise un traitement par microfiltration puis on traite le permeat obtenu par 
ultrafiltration sur une membrane d'ultrafiltration a base de ceramique (membrane 
KERASEP® commercialisee par Rhodia Orelis), presentant un seuil de coupure de 15 
kD. Les parametres de ces deux traitements sont indiques dans le tableau I. Les 
pressions de filtration sont ajustees en fonction du volume traite pour obtenir le meilleur 
compromis en terme de flux du permeat. 

Aprfes avoir applique successivement chacun des traitements, on mesure le 
facteur de transmission du permeat obtenu, par spectrometrie a une longueur d'onde X 
6gale & 265 nm. Plus le facteur de transmission est 61ev6, moins il reste de particules 
de carbone dans le permeat. On note egalement la couleur du permeat obtenu. Les 
resultats sont indiques dans le tableau II. 



Tableau I 



Traitement 


Pression (Bars) 


Flux du permeat (1/hm 2 ) 


Microfiltration 


4,3 


464 


Ultrafiltration 


2,8 


167 



Tableau II 



Traitement 


Facteur de transmission (%) 


Couleur du permeat 


Depart 


28 


Noire 


Microfiltration 


75 


Jaunatre 


Ultrafiltration 


89 


Jaunatre 
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Le tableau II montre que la membrane d' ultrafiltration a base de ceramique 
permet de retenir un grand nombre de particules de carbone mais r Elimination de ces 
particules de carbone n'est pas totale. De plus, le tableau I montre que la membrane 
d' ultrafiltration a base de ceramique entraine une tres importante diminution du flux 
5 du permeat due au colmatage des pores, meme apres Tetape de microfiltration. On 
observe en effet un d6pot de particules noires a l'interieur des canaux de la membrane 
en ceramique. Une telle membrane en ceramique ne peut done pas etre utilis6e du fait 
de cette tendance au colmatage. 

10 EXEMPLE 2 



On preleve un echantillon des eaux de lavage issues du traitement pour eliminer la 
couche dorsale d'un film Eastman Color Negative® commercialise par Eastman Kodak. 
On realise un traitement par ultrafiltration en utilisant cette fois differentes membranes 

15 organiques dont les caracteristiques et les parametres de traitement sont detailles dans le 
tableau HI. Ces membranes sont commercialisees par Rhodia Orelis. 

On a 6valu6 leur caractere hydrophile en mesurant leur angle de mouillage par 
la methode de la lame de Wilhemy. Cette methode est basEe sur la mesure de la force 
necessaire pour arracher a un liquide une fine plaque d'un echantillon suspendue a 

20 Tun des bras d'une balance et plongeant dans ce liquide. Le liquide est maintenu a 
24 °C. Au prealable, la tension superficielle du liquide y est mesuree a 1'aide d'une 
lame de papier filtre pour laquelle 8 = 0. L' angle de mouillage est defini par la 
formule suivante : 
cos 9 = AW/Pe.y 

25 ou 

AW est la variation du poids de la plaque au moment de son contact avec le 
liquide, et 

Pe est le perimetre de la plaque. 
Le caractere hydrophobe augmente avec la valeur de Tangle de mouillage. 
30 Les membranes a base de copolymeres d'acrylonitrile utilisees pour cet exemple 

presentent une surface membranaire chargee negativement pour les membranes 3038 et 
3042 et positivement pour la membrane 3050. La membrane 3038 a, en valeur absolue, 
une charge de surface proche de celle de la membrane 3050. 

On utilise comme module ^ultrafiltration frontale une cellule de Berghof® de 
35 capacite de 400 ml (equipement fourni par Prolabo) recevant les differentes membranes 
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^ultrafiltration de diametre egal a 76 mm. La cellule de Berghof®, pourvue d'un 
agitateur magnetique, est chargee avec 250 ml d'eaux de lavage. Les pressions de 
filtration sont ajustees pour obtenir le meilleur compromis en terme de flux du permeat. 
On mesure le flux du permeat. Les resultats sont reportes dans le tableau III. 

5 

Tableau III 



Membrane 


Seuil de 
coupure kD 


Charge 
electrique 


Angle de 
mouillage 


Pression 
(Bars) 


Flux du permeat 
(1/hm 2 ) 


PVDF (1) -3065 


30-40 


0 




10 


85 


PES (2) -3028 


10 


0 


74 


18 


56 


PES-3028 


100 


0 


81,9 


6 


141 


A 0) -3038 


40 


<0 


50,3 


5 


334 


A <3) -3042 


50 


<0 


16,8 


7 


560 


A 0) -3050 


50 


>0 


50,6 


5 


380 



(1) = Polyvinylidkne fluore 

10 (2) = Poly6thersulfone 

(3) = Copolymeres d'acrylonitrile 

Toutes les membranes ^ultrafiltration testees permettent d'eliminer completement 
les particules de carbone puisqu'aucune particule n'est detectee dans le permeat meme 
avec un taux de recuperation eleve (superieur a 90% en volume). 

15 Seules les membranes ^ultrafiltration hydrophiles a base de copolymeres 

d'acrylonitrile presentant une surface membranaire chargee electriquement permettent 
d'obtenir un flux tres eleve avec une faible pression et un seuil de coupure relativement 
bas. Comme les angles de mouillage varient entre 10 et 60°, ces membranes a base de 
copolymeres d'acrylonitrile presentent un caractere hydrophile, ce qui explique les flux 

20 de permeat eleves. Pour une quantite de charges similaire (en valeur absolue), on obtient 
un angle de mouillage similaire permettant de produire un flux de permeat similaire pour 
un seuil de coupure similaire. Par ailleurs, plus Tangle de mouillage est faible, plus le flux 
de permeat est eleve. 

Pour les membranes neutres a base de PVDF ou PES, les angles de mouillage 

25 superieurs a 70° montrent le caractere hydrophobe de ces membranes. Ce qui entraine 
une moins bonne affinite avec l'eau, d'ou l'observation d'un flux de permeat plus faible, ce 
flux etant lie directement au seuil de coupure: un haut debit demande un seuil de coupure 
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eleve (superieur a 100 kD) ce qui implique une diminution de la retention de la matiere 
polymerique (cire, acetophtalate de cellulose) relarguee dans les eaux de lavage. Ces 
membranes a base de PVDF et PES ne sont done pas interessantes pour le traitement des 
eaux de lavage. 

5 On evalue le pouvoir de separation des differentes membranes d' ultrafiltration 

en notant la couleur du permeat et en mesurant sa DCO (Demande chimique en 
oxygene) selon la norme AFNOR NF T90-101. Les resultats figurent dans le tableau 
IV. 

On mesure egalement V adhesion des particules de carbone sur la surface 
10 membranaire en utilisant une membrane ayant servi pour 1' ultrafiltration selon 
l'invention d'un echantillon de 100 ml d'eaux de lavage dans une cellule de 
Berghof®, avec un taux de recuperation au moins egal a 97%. L'adhesion des 
particules est determinee en soumettant la membrane a trois experiences: 

15 - Test 1: par simple rin?age: la membrane utilisee est immerg6e dans 500 ml 

d'eau a temperature ambiante avec une agitation reduite (inferieure a 50 
tours/minute). devaluation pour ce test se fait visuellement selon l'echelle de notes 
suivante: 

20 1= moins de 10% de particules de carbone eliminees de la surface 

membranaire 

2= moins de 50% de particules de carbone eliminees de la surface 
membranaire 

3 = au moins 90% de particules de carbone eliminees de la surface 
25 membranaire 

4= plus de 95% de particules de carbone eliminees de la surface 
membranaire 

- Test 2: par rin?age par circulation d'eau: la membrane utilisee, aprfes avoir 
30 subi le premier ringage, est placee dans un courant d'eau (environ 1 1/min sous une 
pression de 2 bars) a 10 cm de l'arrivee d'eau. L/evaluation pour ce test se fait 
visuellement selon Techelle de notes suivante: 

1= pas de modification du nombre de particules de carbone eliminees par 
35 rapport au premier test de rin9age 



4 
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2= moins de 50% de particules de carbone elimin6es apres les deux tests 
de linkage 

3= au moins 95% du nombre initial de particules de carbone eliminees de 
la surface membranaire 

5 

- Test 3: par ringage par circulation d'eau et par frottement: apr£s le test 2, la 
membrane est maintenue sous circulation d'eau et on effectue un nettoyage mecanique 
par frottement manuel. devaluation pour ce test se fait visuellement selon 1'echelle 
de notes suivante: 

10 

1 = au moins 99% du nombre initial de particules de carbone eliminees de 
la surface membranaire aprks frottement manuel 

2= au moins 95% du nombre initial de particules de carbone eliminees 
sous frottement manuel. 

15 

Les r6sultats de ces test d , adh6sion sont reports dans le tableau V. 



Tableau IV 



Membrane 


Seuil de coupure 
kD 


Charge electrique 


Couleur 


DCO ppm 


Depart 






Noire 


65 


PVDF-3065 


30-40 


0 


Jaunatre 


58 


PES-3028 


10 


0 


Jaunatre 


53 


PES-3028 


100 


0 


Jaunatre 


38 


A-3038 


40 


<0 


Jaunatre 


45 


A-3042 


50 


<0 


Jaunatre 


34 


A-3050 


50 


>0 


Incolore 


32 



20 



1er depot 



10 



Tableau V 



Membrane 


Seuil de 
coupure kD 


Charge 
electrique 


Adhesion des particules c 


e carbone 


Test 1 


Test 2 


Test 3 


PVDF-3065 


30-40 


0 


1 


1 


1 


PES-3028 


100 


0 


1 


1 


1 


A-3038 


40 


<0 


3 


3 


2 


A-3042 


50 


<0 


4 


3 


2 


A-3050 


50 


>0 


3 


3 


2 



5 Le tableau IV montre d'une maniere inattendue que les membranes d'ultrafiltration 

hydrophiles a base de copolymeres d'acrylonitrile presentant une surface membranaire 
chargee electriquement presentent le meilleur pouvoir de separation et permettent 
d'obtenir l'elimination totale des particules de carbone avec un seuil de coupure 
relativement bas. Ainsi est supprimee l'eventuelle degradation physique due a une 

10 accumulation de composes relargues par le film. De plus, la membrane ^ultrafiltration a 
base de copolymeres d'acrylonitrile 3050 avec une charge de surface positive permet 
d'obtenir des eaux de lavage decolorees puisque les colorants s'adsorbent a sa surface. 
Cette membrane permet done de supprimer les problemes de teinte residuelle. La 
membrane d'ultrafiltration a base d'acrylonitrile chargee positivement presente apres son 

15 utilisation une coloration jaunatre due a 1'accumulation des colorants presents dans les 
eaux de lavage traitees. La couleur initiale de la membrane est obtenue par un rin?age 
avec une solution dUCl IN pendant 30 minutes. 

Le tableau V montre bien les avantages des membranes hydrophiles presentant 
une charge de surface par rapport aux membranes hydrophobes neutres. Avec les 

20 membranes hydrophobes, on observe un tres important depot de particules de 
carbone, ce d£pot ne pouvant pas etre 61imine facilement par un simple rincjage a 
Teau. II est necessaire d'effectuer un frottement manuel pour parvenir a nettoyer 
correctement la surface des membranes hydrophobes. Pour les membranes 
hydrophiles, un simple rin9age a Teau suffit, ce qui permet une grande facilite 

25 d'entretien. 
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EXEMPLE 3 

On utilise un appareil de traitement pour les films Eastman Color Negative® 
commercialises par Eastman Kodak, dans lequel on traite une quantite equivalente de 
produits Eastman Kodak et d'autres produits comprenant des particules de carbone 
presentant une taille moyenne similaire aux produits Eastman Kodak (0,41 a 0,42 urn). 
Neanmoins, les particules de carbone presentes dans les eaux de lavage des autres 
produits sont plus grosses que celles issues du traitement des produits Eastman Kodak. 

On preleve un echantillon des eaux de lavage issues du traitement pour eliminer 
la couche dorsale de ces films et on le traite dans les conditions de Texemple 2. Seules les 
membranes d'ultrafiltration hydrophiles a base de copolymeres d'acrylonitrile sont 
testees. Les essais sont repetes sur deux cycles, sans rincer les membranes entre deux 
cycles, pour evaluer la tendance au colmatage desdites membranes. 

On mesure les flux du permeat pour chaque cycle et on calcule leur variation 
entre deux cycles. Les resultats figurent dans le tableau VI. 



Tableau VI 



Membrane 


Pression (Bars) 


Flux du permeat (\/hm 2 ) 


Variation % 


A-3038 / cycle 1 


5 


504 




A-3038 / cycle 2 


5 


435 


14 


A-3042 / cycle 1 


7 


862 




A-3042 / cycle 2 


7 


814 


6 


A-3050 / cycle 1 


5 


564 




A-3050 / cycle 2 


5 


562 


0 



Les membranes d'ultrafiltration a base de copolymeres d'acrylonitrile 3042 et 
3050 prSsentent une bonne reproductibilite du flux du permeat et une faible tendance 
au colmatage. L* augmentation du flux du permeat par rapport k Texemple 2 est due k 
V augmentation de la taille des particules de carbone provenant du melange de films 
d'origines differentes. 
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EXEMPLE 4 

On preleve dans un appareil de traitement de films Eastman Color Negative® 
traitant seulement des produits ECN® un echantillon des eaux de lavage issues du 
traitement pour eliminer la couche dorsale d'un film ECN®. Cet echantillon est traite 
dans les conditions de l'exemple 2 dans une cellule de Berghof® telle que decrite 
anterieurement. Seules les membranes ^ultrafiltration a base de copolymeres 
d'acrylonitrile 3042 (50 kD, charge<0) et 3050 (50 kD, charge>0) sont testees pour 
evaluer I'influence de la pression sur le flux du permeat. Les resultats figurent dans le 
tableau VII. 



Tableau VII 



Membrane 


Pression (Bars) 


Flux du permeat (1/hm 2 ) 


A-3042 / cycle 1 


5 


414 


A-3042 / cycle 2 


7 


709 


A-3050 / cycle 1 


5 


487 


A-3050 / cycle 2 


7 


440 



En general, plus la pression est elevee et plus le flux du permeat est eleve. 
Pour la membrane a base d'acrylonitrile 3050, le flux du permeat semble relativement 
moins sensible aux variations de pression que la membrane a base d'acrylonitrile 
3042. 



20 EXEMPLE 5 

Les eaux de lavage issues du traitement pour eliminer la couche dorsale d'un film 
ECN® sont traitees en utilisant une unite d'ultrafiltration PLEIADE UFP 10 
commercialisee par Rhodia Orelis, et equipee de la membrane a base de copolymeres 
25 d'acrylonitrile 3050 (16 modules developpant une surface de 1,75 m 2 ). L'unite de 

filtration est montee en circuit ferme avec l'appareil de traitement des films ECN® (cf. 
Fig. 1) pour permettre un procede de filtration en continu des eaux de lavage recuperees 
dans la cuve intermediaire 14 ou est envoye le trop-plein de la cuve de premier lavage 
10. Au depart, la cuve intermediaire 14 est alimentee en eau fralche et la pompe 17 est 
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reglee pour obtenir un debit d'eau de 3 1/min au niveau des buses 1 1 creant les jets d'eau 
pour i'elimination de la couche dorsale. Deux experiences sont menees. Dans l'essai 5a, 
on apporte initialement 50 litres d'eau fraiche dans la cuve intermediaire, pour un essai 
de 105 minutes permettant le traitement de 427 metres de film. Dans l'essai 5b, on 
apporte initialement 100 litres d'eau fraiche dans la cuve intermediaire. Au depart, l'eau 
fraiche traverse l'unite d'ultrafiltration pour equilibrer la membrane puis est amenee dans 
la cuve de premier lavage 10 au moyen des buses 1 1 . 

Ensuite 100% de l'eau recyclee est reutilisee sans addition d'eau fraiche supplemental 
au cours des essais. 

On mesure la pression du retentat a la sortie de l'unite d'ultrafiltration ainsi que le 
debit du permeat, c'est-a-dire le debit de l'eau qui va alimenter la cuve de premier lavage. 
Les resultats sont indiques dans le tableau VIII 



Tableau VIII 



15 





Essai 5 a 


Essai 5 


b 


Temps (min) 


Pression (bars) 


Eau 1/min 


Pression (bars) 


Eau 1/min 


0 


0,70 


3,1 


0,60 


3,2 


15 


0,70 


3,1 


0,60 


3,2 


30 


0,80 


3,0 


0,60 


3,2 


45 


0,95 


2,9 


0,70 


3,2 


60 


1,20 


3,1 


0,80 


3,0 


75 


1,40 


2,9 


0,90 


3,0 


90 


1,65 


3,1 


1,00 


3,0 


105 


2,30 


3,0 


1,10 


3,0 


120 


4,00 


2,3 


1,30 


3,1 



On obtient de meilleures conditions de filtration avec un volume de 100 litres 
d'eau fraiche apporte au depart dans la cuve intermediaire. Un important volume d'eau 
fraiche au depart permet de diluer le trop-plein de la cuve de premier lavage contenu 
20 dans la cuve intermediaire et ainsi de reduire la pression au niveau du retentat et de la 
membrane (1,3 bars au lieu de 4 bars), et de ce fait reduire les risques de colmatage de la 
membrane. 

Les conditions de traitement sont decrites dans le "Manual for Processing 
Eastman Motion Picture Films, Process H 24", EKC, 1990, pour le traitement des films 
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ECN®. Les mesures sensitometriques sont effectuees pour deux types de films ECN®, a 
savoir le film 5274 VISION 200T et le film 5289 VISION 800T. La sensitometrie est 
mesuree au depart du processus (juste apres avoir alimente en eau fraiche la cuve de 
premier lavage) et au bout de 105 minutes correspondant au traitement de 374 metres de 
film, les eaux de lavage issues de la cuve de premier lavage ayant ete traitees selon 
l'invention et recyclees a 100% dans la cuve de premier lavage. 
Les resultats sont represents dans le tableau IX. 



Tableau IX 





5274 VISION 200T 


5289 VISION 800T 


Parametres 


Eau fraiche 


Eau recyclee 


Eau fraiche dans 


Eau recyclee 




dans la cuve 


dans la couche 


la cuve de l er 


dans la cuve de 




de 1 CT lavage 


de 1 CT lavage 


lavage 


1 CT lavage 


Rouge 


0,160 


0,169 


0,178 


0,189 


Dmin Vert 


0,588 


0,595 


0,578 


0,587 


Bleu 


0,898 


0,908 


0,919 


0,941 


Rouge 


511,4 


512,8 


565,8 


568,0 


Rapidite Vert 


524,7 


525,7 


572,0 


574,8 


Bleu 


512,1 


513,7 


552,9 


554,8 


Rouge 


0,448 


0,470 


0,470 


0,477 


Contraste Vert 


0,489 


0,504 


0,550 


0,555 


Bleu 


0,538 


0,556 


0,551 


0,565 



Dmin = densite minimale correspondant a une partie du film non expose 
(support + voile). 

Rapidite = 100 x (3-Log H), H etant la lumination au point de density 0.20 + 
Dmin. 

Contraste = pente de la droite des moindres carres entre le point de densite 
Dmin + 0,20 et celui correspondant a une lumination superieure de +1,35 Log 
H. 

Le tableau IX montre clairement que Ton n'observe sur les films ECN® developpes 
aucune difference significative sensitometrique ni aucun defaut physique. Le procede 
selon l'invention permet de diminuer la consommation d'eau au moins de 24 1/m 2 a 6,7 
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Urn 2 au niveau du traitement pour eliminer la couche dorsale. Des resultats similaires ont 
ete observes avec l'essai 5a 
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RE VENDI C ATIONS 

1 - Procede de recyclage des eaux de lavage issues du traitement d'un film pourvu d'une 

couche dorsale a base de particules de carbone, qui comprend notamment un 
traitement par lavage pour eliminer ladite couche dorsale a base de particules de 
carbone, dans lequel on filtre lesdites eaux de lavage pour eliminer au moins lesdites 
particules de carbone par ultrafiltration en utilisant une membrane d'ultrafiitration 
hydrophile dont la surface est chargee electriquement. 

2 - Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que ladite membrane 

d'ultrafiitration presente un angle de mouillage inferieur a 70°. 

3 - Procede selon la revendication 2, caracterise en ce que ladite membrane 

d'ultrafiitration presente un angle de mouillage compris entre 10 et 60°. 

4 - Proc6d6 selon la revendication 2, caracterise en ce que ladite membrane 

d'ultrafiitration est realisee dans un materiau hydrophile choisi parmi le groupe 
comprenant les polymeres et copolymeres a base d'acrylonitrile, d'acide acrylique, 
et l'acetate de cellulose. 

5 - Procede selon l'une quelconque des revendications precedentes, caracterise" en ce 

que Ton utilise un module d'ultrafiitration tangentielle. 

6 - ProcSde selon l'une quelconque des revendications precedentes, caractensd en ce 

que l'on utilise une membrane d'ultrafiitration hydrophile presentant une surface 
membranaire chargee positivement pour eliminer en outre les colorants. 

7 - Procede selon l'une quelconque des revendications precedentes, caracterise en ce 

que ladite membrane d'ultrafiitration presente un seuil de coupure compris entre 4 
et 50 kD. 

8 - Proc6d6 selon l'une quelconque des revendications precedentes, caracterise' en ce 

que Ton nettoie ladite membrane d'ultrafiitration par rincage a l'aide d'une 
solution d'acide chlorhydrique. 
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9 - Procede selon Tune quelconque des revendications precedentes, dans lequel on 
prefiltre les eaux de lavage sur un filtre a base de polypropylene. 
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